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@ Staubarme pulverformige hydrophile Polymere. 

® Die vorllegende Erfindung betrifft pulverformige wasserquellbare hydrophile (Co-)Polymere, die zur Verringe- 
rung des Staubens Hilfsstoffe aus der Reihe der Silicone enthalten und/oder andere Hilfsstoffe. tetztere in einer 
Gesamtmenge von weniger als 1 Gew.%, enthalten, z.B. Polyglykole oder Polyglykolether, wobei der Dampf- 
druck der einzelnen Hilfsstoffe bei 20 'C hachstens 0,1 mbar betragt und ihr Schmelzpunkt maximal bei 100*C 
liegt, Verfahren zu ihrer Herstellung und Ihre Verwendung zur Absorption von Wasser und waBrigen Losungen. 
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Die vorllegende Erfindung betrifft pulverformige wasserquellbare hydrophile Polymerisate, wie sie z.B. 
zur Absorption von Wasser und waBrigen Losungen, insbesondere KorperflQssigkeiten wie Blut und Urin, 
eingesetzt werden. denen zur Verringerung des Staubens ein Oder mehrere HHfsstoffe zugesetzt wurden. 
deren Dampfdrucke bei 20 hSchstens 0.1 nnbar betragen und deren Schmelzpunkte maximal bei 100*C 
liegen. 

Derartige wasserabsorbierende Polymere, vielfach auch Superabsorber genannt, sind an sich durch 
zahlrelche Veroffentlichungen bekannt. Es kommen modifizierte naturliche Polymere und teilweise Oder 
vollstandig synthetische Polymere zum Einsatz. Die vollsynthetischen Polymeren werden in der Regel 
durch radikalische Polymerisation verschiedener hydrophiler Monomerer in waBriger Losung nach unter- 
schiedlichen IS/lethoden hergestellt. Im allgemeinen werden dabei Vernetzer einpolymerisiert. wodurch das 
erhaltene Polymer nicht mehr wasserloslich, sondern nur noch wasserquellbar ist. Als Superabsorber 
konnen z.B. Polymere auf Basis von (Meth-)Acrylsaure verwendet werden, die teilweise in neutralisierter 
Form als Alkalisaize vorllegen. 

Das Superabsorber-Polymer wird in der Regel mechanisch zerkleinert, getrocknet und gemahlen. Dabei 
fallt das pulverformige wasserquellbare Polymer je nach Herstellungsverfahren in einem mehr Oder weniger 
breiten Kornspektrum an. Ein typisches Kornspektrum fur ein nach der Trocknung venmahlenes wasser- 
quellbares vollsynthetisches Polymer liegt im Bereich von 10 bis 900 um, wovon die Kornfraktion von 100 
bis 850 um fur praktische Zwecke als Absorptionsmaterial eingesetzt wird. Trotz Absiebens uber ein 
Siebdeck mit einer Maschenweite von 150 um und Abtrennen des Feinstaubes einer KorngroBe bis etwa 
150 um konnen in der Ware, die zum Einsatz als Absorptionsmaterial vorgesehen ist. unter technischen 
Bedingungen immer noch Restanteile an Feinstaub einer Korngrofie kleiner 100 um bis zu 1 % und einer 
KorngroBe kleiner 10 um bis zu 0.5 % verbleiben. Feinstaub einer KorngroBe kleiner 10 um ist aus 
inhalationstoxikologischen Grunden unerwOnscht. Feinstaubanteile kleiner 100 um verursachen das visuell 
sichtbare Stauben mit all seinen Folgeerscheinungen und fuhren zu Handlingsproblemen im Produktions- 
und im Verarbeitungsbetrieb und sind daher ebenfalls unerwunscht. 

Die Behandlung von partlkelformigen Stoffen zur Verringerung oder Unterbindung des Staubens ist an 
sich aus zahlreichen Veroffentlichungen bekannt. Z.B. ist in der tschechoslowakischen Patentschrift CS B- 
237 182 die Zugabe von 2 bis 5 % verschiedener Hilfsstoffe zu Tanninen zur Staubverhinderung 
beschrieben, in der japanischen Patentanmeldung JP A-03/247644 die Zugabe von 0,2 bis 2.0 Teilen 
Siliconol zu Polyvinylchlorid, in der japanischen Patentanmeldung JP A-01/271486 das AufsprOhen von 
polyether-modifizierten Siliconolen auf feste Brennstoffe. wie z.B, Kohle, in der finnischen Patentschrift Fl-B- 
85387 die Behandlung von IVtineralwollprodukten mit polymeren Antistaubmittein, wie z.B. Polyvinylacetat, in 
der europaischen Patentanmeldung EP-A-570881 die Herstellung staubarmer Granulate durch Aufbringen 
einer Losung oder Suspension einer hydratbildenden Substanz. wie z.B. Natriumsulfat. oder in den 
deutschen Offenlegungsschriften DE-A-28 45 975 und DE-A-30 48 940 die Behandlung von Perliten mit 
Siliconolen zur Hydrophobierung fur die Ven«rendung als Olabsorptionsmittel und zur Verhinderung des 
Staubens. In alien diesen Fallen handelt es sich bei den Substanzen, die zur Verhinderung oder Verringe- 
rung des Staubens mit verschiedenen Hilfsstoffen behandelt werden, aber nicht um wasserquellbare 
hydrophile Polymere. 

In der WO-A-90/09236 werden Bindemittel fur Flussigkeiten beschrieben. die Superabsorber und - zur 
Vermeidung des Staubens - auch Polyethylenglykole enthalten; es handelt sich dabei aber um Abmischun- 
gen von Superabsorbern mit anorganischen oder organischen Verbindungen mit groBer Oberflache 
und/oder kapillarem und/oder faserigem Aufbau, die mit einer relativ grofien Menge Polyethylenglykol 
versetzt werden. beispielsweise 20 % Polyethylenglykol. bezogen auf das Gewicht des Superabsorber- 
Polymers. Teil- und vollsynthetische Absorptionsmittel, denen zur Verbesserung der Blutdispergierbarkeit 
und Blut-Netzbarkeit Polyether (Polyethylenglykole, Polypropylenglykole, Polyethylenoxid/Polypropylenoxid- 
Blockpolymerisate) oder Kohlenwasserstoffe, Fettalkohole, Fettsauren oder Fettsaureester zugesetzt sind. 
sind in der DE-A-28 44 956 bzw. der EP-B-9977 beschrieben. auch hrer werden aber, insbesondere im Falle 
vollsynthetischer Absorptionsmittel auf Basis Polyacrylsaure. relativ grofle Mengen der Hilfsstoffe zugesetzt; 
uber eine Verringerung des Staubens wird hier aber nichts berichtet. Die Agglomerierung von pulverformi- 
gen wasserquellbaren Polymeren zur Verhinderung des Blockens und zur Verbesserung der Flussigkeits- 
aufnahmegeschwindigkeit wird in der DE-A-37 41 157 und 37 41 158 beschrieben, jedoch handelt es sich 
hier um die Agglomerierung von ausschlieSlich feinkornigem Polymer, z.B. solchem mit mehr als 90 Gew,% 
Kornanteil unter 90 um. Die Agglomerierung von Polymerteilchen mit einem mittleren Teilchendurchmesser 
von 0,1 bis 15 um mit bestimmten Polyalkylenglykol-Derivaten wird in der WG-A-92/13912 offenbart. Ein 
Verfahren zur Umwandlung von ebenfalls ausschlieSlich Feinstpulvern wasserquellbarer Polymerer, z.B. 
Pulvern mit einer KorngroBe kleiner 100 um. in eine verwertbare Form ist in der DE-A-40 21 847 
beschrieben, dieses Verfahren, das die DurchfOhrung einer Polymerisationsreaktion beinhaltet, ist allerdings 
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aufwendig. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, praktisch als Absorptionsmalerial eingesetzte pulverformige 
wasserquellbare hydrophile Polymere in einer einfach erhaltlichen Form bereitzustelten, die die durch den 
Feinstaub verursachten Nachtelle nicht aufweist, aber unverandert gute Performance und Verarbeitungsei- 
5 genschaften aufweist. 

Oberraschend wurde nun gefunden, dafi seiche Absorptionsmateriallen erhaltlich sind. indem pulverfor- 
migen wasserquellbaren Poiymeren geringe Mengen bestimmter Hilfsstoffe zugesetzt werden. durch die die 
Feinst- und Feinstaubpartikel im Sinne einer Agglomeration und/oder Verklebung dauerhaft an die groberen 
Partikel des Polymers gebunden werden. 
10 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein pulverformiges wasserquellbares hydrophiles (Co- 
)Polymer. dadurch gekennzeichnet, daB das Pulver zur Verringerung des Staubens einen Oder mehrere 
Hilfsstoffe aus der Reihe der Silicone enthalt und/oder einen oder mehrere andere Hilfsstoffe, letztere in 
einer Gesamtmenge von weniger als 1 Gew.%. bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers, aus 
der Reihe der Fettalkohole. Fettalkoholester, Fettsauren, Fettsaureester, Fettsaureamide, sulfatierten Fett- 
75 saureamide und -ester, Sulfobernsteinsaureester, Polyole, Polyether, Polyglykole. Polyglykolether. aliphati- 
schen Kohlenwasserstoffe und Paraffinole enthalt, wobei der Dampfdruck der einzelnen Hilfsstoffe bei 20 'C 
hochstens 0,1 mbar betragt und rhr Schmelzpunkt maximal bei lOO'C liegt. 

Als wasserquellbare hydrophile (Co-)Polymere kommen naturliche. teilsynthetische und vollsynthetische 
Substanzen in Betracht Bevorzugt sind teilsynthetische und vollsynthetische Substanzen. insbesondere 
20 anionische (Co-)Polymere auf Basis (Meth-)Acrylsaure, die in teilneutraltsierter Form als Alkalisaize, insbe- 
sondere Natrium- und/oder Kaliumsaize, vorliegen. Es kann sich urn Homo- und Co-Polymerisate handein, 
die allein aus Acrylsaure und/oder Methacrylsaure erhaltlich sind, aus diesen Monomeren zusammen mit 
einem oder mehreren anderen Monomeren oder allein aus einem Oder mehreren anderen Monomeren, aber 
beispielsweise auch um aufgepfropfte anionische (Co-)Polymere. z.B. auf Basis (Meth)-Acrylsaure, in 
25 teilneutralisierter Form als Alkalisalz vorliegend, z.B. um Rropfpolymerisate auf StSrke oder Cellulose oder 
Polysacchariden oder Derivaten hiervon oder auf Poly alky lenoxiden, wie Polyethylenoxiden oder Polypropy- 
lenoxiden. Sind Polyalkylenoxide, also Polymerisate aus Ethylenoxid und/oder Propylenoxid, Rropfgrundla- 
ge, so konnen diese beispielsweise auch verethert oder verestert sein, z.B. als Di-maleinsaurehalbester 
vorliegen. Bei den Polymerisaten kann es sich also beispielsweise um die in der EP-A-316 792 oder der 
30 EP-A-400 283 beschriebenen handein. Der Inhalt dieser Patentanmeldungen ist ausdrucklich auch Bestand- 
teil der vorliegenden Offenbarung. 

Als Beispiele fur Monomere, die neben (Meth-)Acrylsaure bei der Herstellung der Polymerisate 
Venwendung finden konnen, seien (Meth-)Acrylsauremethyl-, -ethyl- und -hydroxyalkylester, (Meth-)Acryla- 
mid, Crotonsaure, Malein-und Fumarsaure. Itaconsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, Vinylsul- 
36 fonsaure und Vinylphosphonsaure und die Methyl-, Ethyl-und Hydroxyalkylester und Amide dieser Sauren, 
amino- und ammoniumgruppenhaltige Ester und Amide aller genannten Sauren und wasserlosliche N- 
Vinylamide genannt, aber auch aus alien weiteren, bei der Herstellung von Superabsorber- Polymerisaten 
ubiichen Monomeren stammende Baueinheiten k5nnen im Polymerisat enthalten sein. Das Polymerisat ist 
bevorzugt vernetzt. Als Beispiele fur geeignete. bei der Herstellung der Superabsorber-Polymerisate 
40 einsetzbare, zwei oder mehr olefinische Doppelbindungen enthaltende Vernetzersubstanzen, deren Bauele- 
mente dann im (Co-)Polymer enthalten sein konnen, seien Methylenbis(meth-)acrylamid, Bisacrylamidoes- 
sigsaure, Ester ungesattigter Sauren von Polyolen, z.B. Ethylenglykoldi(meth-)acrylat oder Trimethylolpro- 
pantriacrylat oder Allylverbindungen, wie z.B. Allyl(meth-)acrylat, Polyallylester, Tetraallyloxyethan. Triallyla- 
min, Tetraallyiethylendiamin oder Ally tester der Phosphorsaure sowie Vinylphosphonsaurederivate, wie sie 
45 beispielsweise in der EP-A-343 427 beschrieben sind. genannt. Der Anteil an Vemetzern, die t)ereits bei der 
Herstellung der Superabsorber-Polymerisate zugegeben sind. liegt bevorzugt bei 0 bis 20 Gew.%, beson- 
ders bevorzugt bei 0 bis 3 Gew.%, bezogen auf die eingesetzten Gesamt-Monomeren. Die Herstellung des 
(Co-)Polymers erfolgt ansonsten nach an sich bekannten Methoden, wie sie z.B. in der EP-A-400 283 
beschrieben sind, bevorzugt durch Polymerisation in waBriger Losung nach dem Verfahren der sogenann- 
50 ten Gelpolymerisation. Die Superabsorber-Polymerisate kSnnen auch in an sich bekannter Weise in 
wSBriger Gelphase nachvernetzt worden sein. 

Auch die Zerkleinerung, Trocknung und Mahlung des Superabsorber-Polymerisats, also die Herstellung 
des erfindungsgemafi bezOglich seiner Staubbildung zu verbessernden (Co-)Polymer-Pulvers, erfolgt nach 
an sich bekannten Methoden. Die durch Mahlung erhaltenen Superabsorber-Polymerisat-Partikel konnen 
55 auch oberflachenvernetzt sein. Bei den erfindungsgemaBen staubarmen (Co-)Polymer-Pulvern handelt es 
sich bevorzugt um oberflachenvernetzte Polymere. Fur eine solche Oberflachenvernetzung geeignete 
Substanzen sind z.B. Verbindungen. die zwei oder mehr Gruppen enthalten, die mit den Carboxylgruppen 
des hydrophiien Poiymeren kovalente Bindungen bilden konnen. Geeignete Verbindungen sind beispiels- 
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weise Di- und Polyglycidylverbindungen. wie Phosphonsaurediglycidylester Alkoxys.lylverbmdu|^^^^^^^^^^ 
untereinander verwendet werden konnen (siehe be'sp-elswe.se EP-A-M 0^^ E^^^^ 

i^rd^vrre^gK - — 

(Co-?PoTyme?-Pulver. die Hilfsstotfe zur Vemngerung des Staubens enthatten. he^estein, d e ^ne d^e 
o^gasehene Verwendung geeignete KomgrfiBenverteilung 

inn his 850 am bevorzugt zu 70-100 %. besonders bevorzugt zu 90-100 % diese „^ 
'°°SSssto«e d" in den arlindungsgemaBen (Co-)Po.ymer-Pu.vern zur Vernng-un^^^^^^ 
entharten sind. konnen bei Raunitemperatur flDssig oder fest se.n. Bevorzugt s.nd H.Hsstoffe. d.e be. 

neten Produkte bevorzugt. insbesondere w.ederum Sil.conole au /^fl [ 5 2OOOO cSt. 

sche Kohlenwasserstoffe enthalten konnen, mit einem Schmelzpunkt von maximal 
Dampfdruck von hochstens 0.1 mbar bei 20 -C. HilfsstoHe zur Verringerung des Staubens 

PulvU auftraten. Bevorzugt sind Silicone in einer Gesamtmenge von 0^^ bis 5^0^ G^^^^^ 

bevorzugt 0.05 bis 0,7 Gew.%. ganz besonders bevorzugt 0.05 bis 0.5 Gew. /». hokannte Weise 

Dte Hers^ellung des (Co-)Polymer-Pulvers mit verringertem Stauben kann m an ^'ch bekannte 
SB zB ^adurcT erfoTgen daB das Superabsorber-Pulver innig und mSg.ichst homogen mrt dern <^er^n 
' Hi«sSergJ^Sbtenfails auch gleichzeitig mit weitaran Hiifsstoffen ,ur ^-^^Jl^^^^^J''^, 
Ten die «j die oben erwahnle OberflSchenvernetzung geeignet sind. verm.scht w.rd. Das J^^" 
:?erTon^;,rrllchen Oder diskontinuierlichen Arbeitsweise erioigen in ieder zur M.schung von puh,erformi- 
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gen Produkten mit festen oder flussigen Zusatzen geeigneten Apparatur, beispieisweise in einem Taumel- 
mischer. Bevorzugt ist es. das pulverformige wasserquellbare hydrophile (Co-)Polynner nr^it verringertem 
Stauben herzustellen. indem das (Co-)Polymer mit denn oder den Hilfsstoffen in flussiger Form oder mit 
einer flussigen Losung oder Dispersion des oder der Hilfsstoffe beaufschlagt wird. Der oder die flussigen 
5 Hilfsstoffe bzw. die flussige LSsung oder Dispersion des oder der Hilfsstoffe wird dabel gleichmaBig dem 
Superabsorber-Pulver zugesetzt. bevorzugt aufgespruht, und mit diesem innig vermischt. Dies kann bei- 
spieisweise in einem Peterson-Kelly-Mischer erfolgen oder z.B. nach dem in der EP-A-534 226 beschriebe- 
nen Verfahren, Wird der oder die Hilfsstoffe in Form einer Losung zugesetzt, so ist es bevorzugt, das 
Losungsmittel nach dem Vermischen wieder abzudestillieren, d.h. nochmals eine Trocknung durchzufuhren, 
70 Geeignete Losungsmittel fur die Beaufschlagung mit den Hilfsstoffen zur Verringerung des Staubens sind 
beispieisweise Alkohole, wie z.B. Methanol. Isopropanol oder Propandiol-1.2. Ketone, wie z.B, Methylethyl- 
keton, Oder Ester, wie Essigsaureethylester oder Essigsaure-n-. -Iso-, -sek.- und -tert.-Butylester. Die 
Beaufschlagung des (Co-)Polymers mit dem oder den Hilfsstoffen findet bevorzugt im Temperaturbereich 
von 0*C bis 100 'C. besonders bevorzugt im Bereich von 10 'C bis 80 'C, ganz besonders bevorzugt im 
76 Bereich von 20 • C bis 40 • C statt. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist aber auch generell ein Verfahren zur Verringerung des 
Staubens pulverformiger wasserquellbarer hydrophiler (Co-)Polymerer. dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Pulver mit einem oder mehreren Hilfsstoffen aus der Reihe der Silicone beaufschlagt wird und/oder mit 
einem oder mehreren anderen Hilfsstoffen. letztere in einer Gesamtmenge von weniger als 1 Gew.%, 
20 bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers. aus der Reihe der Fettalkohole. Fettalkoholester. 
Fettsauren, FettsSureester. Fettsaureamide, sulfatierten Fettsaureamide und -ester, Sulfobernsteinsauree- 
ster. Polyole, Polyether, Polyglykole, Polyglykolether, allphatischen Kohlenwasserstoffe und Paraffin© le 
beaufschlagt wird. wobei der Dampfdruck der einzelnen Hilfsstoffe bei 20 hochstens 0,1 mbar betragt 
und ihr Schmelzpunkt maximal bei 100*C liegt. Bevorzugt sind AusfUhrungsformen dieses Verfahrens. die 
26 den oben als bevorzugt bezelchneten Varianten der Erfindung entsprechen. 

Die vorliegende Erfindung betrifft weiterhin die Verwendung von Substanzen aus der Reihe der Silicone, 
allein oder in Mischungen, als Hilfsstoffe zur Verringerung des Staubens von pulverformigen wasserquellba- 
ren hydrophilen (Co-)Polymeren und die Verwendung, allein oder in Mischungen und in einer Gesamtmen- 
ge von weniger als 1 Gew.%, bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers, von Substanzen aus der 
30 Reihe der Fettalkohole, Fettalkoholester, Fettsauren, Fettsaureester, Fettsaureamide, sulfatierten FettsSurea- 
mide und -ester, Sulfobernsteinsaureester, Polyole, Polyether, Polyglykole. Polyglykolether. allphatischen 
Kohlenwasserstoffe und Paraffinole als Hilfsstoffe zur Verringerung des Staubens von pulverfdrmigem 
wasserquellbaren hydrophilen (Co-)Polymeren. wobet der Dampfdruck der derart verwendeten einzelnen 
Substanzen bei 20 "C hochstens 0,1 mbar betragt und ihr Schmelzpunkt maximal bei 100*C liegt. 
35 Bevorzugte Varianten dieser Verwendung sind auch hier diejenigen, die den oben als bevorzugt bezelchne- 
ten Varianten der Erfindung entsprechen. 

Bei der erfindungsgemaBen Art der Staubbindung bei pulverformigen wasserquellbaren hydrophilen 
(Co-)Polymeren wird dieser Effekt bereits mit geringen Einsatzmengen der Hilfsstoffe in hervorragender 
Weise erzielt. Vielfach sind bereits Einsatzmengen von 0.05 oder 0,1 Gew.%. moistens Mengen unter 0.5 
40 Gew.%, bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers ausreichend, um die gewUnschte Verringerung 
des Feinststaub- bzw. Feinstaubanteils im Superabsorber zu erzielen und z.B. die Handlingsprobleme im 
Produktions- und Verarbeitungsbetrieb zu losen, so daB dort in kostengunstiger Weise der Absaugaufwand 
verringert werden kann. Durch diese geringen Mengen an Hilfsstoffen zur Verringerung des Staubens wird 
im allgemeinen keine Verschlechterung anderer Eigenschaften der Superabsorber-Pulver bewirkt. etwa eine 
45 Abnahme der RieselfShigkeit oder eine Abnahme des Schuttgewichts. Prinzipiell wird jedoch in einem z.B. 
vom Hilfsstoff. vom (Co-)Polymer und vom Mischungsverfahren abhangigen unterschiedlichen AusmaB bei 
groBeren Einsatzmengen der Hilfsstoffe eine fur viele Verwendungszwecke unerwunschte Abnahme z.B. 
des Schuttgewichts und der Rieselfahigkeit der Superabsorber-Pulver beobachtet. Bekannte Superabsorber- 
Abmrschungen. die entsprechende Hilfsstoffe zur Erzielung . der dort angestrebten Effekte in groBeren 
50 Mengen enthaiten, weisen vielfach solche Nachteile auf. 

Besonders uberraschend ist es, daB in der Regel nicht nur eine effiziente Staubbindung bereits mit 
einer solch geringen Einsatzmenge der Hilfsstoffe erzielt wird. durch die z.B. die Schuttguteigenschaften 
des Produkts nicht nachteilig verandert werden, sondern daB Superabsorber-Pulver, denen als Hilfsstoffe 
zur Verringerung des Staubens Silicone zugesetzt wurden. sogar ein hoheres Schuttgewicht aufweisen, was 
55 auf eine Entluftung des Raums zwischen den Polymerpartikein und eine dadurch erzielte hohere Packungs- 
dichte im Polymerpulver zuruckzufuhren sein durfte. Insbesondere bei den als Hilfsstoffen bevorzugten 
Polydimethylsiloxanen, insbesondere denen mit tinearem Aufbau und ganz speziell bei denen mit einer 
Viskositat von 50 bis 350 cSt bei 25*C. z.B. ca. 100 cSt bei 25 'C. wird Ober die schon mit niedrigsten 
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. ^ o^ihe* 7 R hPi Einsatzmenqen von 5 % nicht nur keine 

bei der Kabelummanteiung. 



Beispiele 



15 



20 



angegebenen Zahl 
MTG: Methyltriethylenglykol 

HEXG: Hexylenglykol (2-Methyl-2,4-pentandiol) Rosenthal. 
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35 



40 



Beispiel 1: 



500 g des unter de. Hansen -^ANWET .M 50^^^^^^^ 

Die Bestimmung der Staubanteile ertolgte Ober ^"^^'''^f'^^SZ^ g^oBer 250 um. d.h. 
Scherbelastung uoterworien. wodurch Abrieb ond Zerklemerung groBerer Partikel auftritt. 



45 



Beispiele 2 bis 15 

Analog zu Beisp.l 1 wurden ^^^^^'^ 'ZZTSsZ^Z^^^Z 
Superabsorber-Pulver mit verringertem Stauben hergesteltt. Polymere. hhtssio 

50 Feinstaubanteile sind in Tabelle 1 angegeben. 
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T a b e 1 1 e 



Bei- Polymer 
spiel 



Hilfsstof f 
Typ Menge^) (%) 



Feins taub- 
anteil^) (%) 



10 



IS 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



SO 



1 

2 
3 
4 
5 
6 
7 

8 
9 
10 
11 

12 
13 
14 
15 

1) 
2) 



®SANWET 
IM 5000 S 



PEG 300 



MPG 350 



SANWET 
VS 3790 



HEXG 



MTG 



PAFF 



0,05 
0,1 
0,3 
0,5 

0,1 
0,3 
1/0 

0,05 
0,07 
0,1 
0,05 

0,07 
0,1 
0,01 
0,5 



0,095^) 
0,078^) 
0,074^) 
0,062^) 
0,004^) 
0,073^) 
0,068^) 
0,019^) 
0,34*) 

0,28*) 
0,15*) 
0,18*) 
0,28*) 

0,24*) 
0,21*) 
0,31*) 
0,19*) 



Einsatzmenge in Gewichtsprozent , bezogen auf das 
Gewicht des eingesetzten Polymers 

Anteil des Feinstaubs mit einer Komgrdfie kleiner 



55 
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10 ma im Superabsorber-Pulver, angegeben in Ge- 
wichtsprozent 

3) BestiKont nach dem Trockendispergierverf ahren 

4) Besl^inont nach den. 'Trockendispergierverf ahren wie^ 
bei 3), allerdings wurde in diesen Fallen ohne Ab 
siebung der Kornf rak^ion^ groBer 250 ^ '^^^f^^^l 
telguel-ware vermessen. Die Ergebnisse sxnd repro 
duzierbar und fiir Vergleichszwecke geeignel:, aber 
absolut: gesehen zn ungenau, da eine MeBberexchs- 
uberschreitung durch 2:u grofle Partikel vorlxegt. 



BeisDiele 16 bis 25 



Die Herstellung des Polymers erfolgte "^ch folgender Vorschntt FassungsvermS- 

,n einem durch geschSumtes Kunststoffmatenal 9"* ''^'^^ ^^^^^ darin suspendiert und 

gen von 10 1 wurden 4950 g ^-^asser/E.s vorge egt 553 g Natnum^^^^ vermieden wurde. 
fangsarr, 1986 g Acrv.saure so ^^f^^^'^^^f^^^^'^^^^^^^^ 

wobeisichdieseauf erne Temperatur von ca. 5-3 Cabk^^^^^ g Methylenbisacrylamid. 3.9 g 

di-Maleinsaurehalbesters zugegeben sowie 4.7 9 J^traaHylo^^^^^^^^ ^ 9 Redoxsy- 

Sorbitanmonolaurat und 22 g HarnstoH. Be. e.ner T^«'"P^'.^^^;°"/^„^7" ^^^^^^ ^ 20 g E-Wasser. 3.9 g 

stem, bestehend aus 1.7 g 2 Wbis-8^.d.nop^pan-d.hy^ ^^9^ ^ ^^^^^^ 

Kaliumperoxodisulfat. ge.fist in 150 1^^^;^ ^°^ILT^^^ darau^hin ohne Ruhren stehen 
nacheinander zugegeben und gut verrOhr^. Die f f^'f "^^^^^^ ^ie Temperatur bis auf ca. 85°C 

gelassen. wobel durch die einsetzende P^'V^f '^f °": ^'^^^^^^ 970 g Natronlauge 

?nstieg. ein testes Gel entstand das f-^'^^^^-^^^-f;'^^;^^^^^^ durchgeknetet wurde. mit 

50%ig (Neutralisationsgrad der Acrylsaure - 73 Mot ''^J^eut un • g^^g Diethylentriamin. 

212 g eines au, 5% verdUnnten ►^-^f eTne'r' Alkaii^An^in-Behandiung 

rri^tdt^^^^^^^^ -rrerirdr ™" 
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Tabelle 2 



Beispiei 




Hitfsstoff 


Feinstaubanteii^^(%) 


Typ 


Menge^>(%) 




unbehandelt 






0.885^> 


16 




StLI 


0,005 


0.852^> 


17 




t« 


0.03 


0.700'*) 


18 




n 


0.5 


0.625';> 


19 




n 


1.0 


0.475*> 


20 




M 


2.0 


0,335^> 


21 




n 


3,0 


0,276^> 


22 




n 


4,0 


0.266*> 


23 






5.0 


0.260'*> 


24 




GENA 


0,5 


0.730^> 


25 




SUCC 


0.5 


0.440*> 



1). 2). 4) = siehe Tabelle 1 



Beispiele 26 bis 30 

In einem groBtechnischen Vibrattonsmischer wurden die Hilfsstoffe wahrend des Mischvorgangs dam 
Superabsorber-Polymer Ober die Schnecken zudosiert und der Mischvorgang bis zur Homogenitat fortge- 
fuhrt (Polymer, Hilfsstoff und Mengen siehe Tabelle 3). Die Bestimmung des Staubanteils erfolgte nach der 
"Fallmethode" in einem D.P.A.-Staubabscheider der Fa. Roaches (zur Staubanteilsbestimmung empfohlen 
nach Dokument ISO/TC 38/SC 1-N 646). Diese Methode ergibt genauere Werte bezuglich der Freisetzbar- 
keit der Feinstaubpartikel. Dabei fa lit eine bestimmte Menge des pulverfdrmigen Produkts aus etner 
bestimmten H5he in einen BehSiter. Nach einer definierten Zeit wird der entstehende Staub unter 
kontrollierten Vakuumbedingungen abgesaugt und einem Laser-Analyzer zugefUgt. Die Mefiergebnisse sind 
In Tabelle 3 angegeben. 

Tabelle 3 



Beispiei 


Polymer 


Hilfsstoff 


Feinstaubanteil^) (ppm) 


Typ 


Menge^>(%) 




SANWET \M 5000 SG 






121 


26 


n 


PEG 300 


0.1 


2 




SANWET IM 3900 G 






74 


27 


If 


PEG 300 


0.05 


5 


28 


n 


SILI 


0,05 


2 


29 




SILI + PEG300 


0,005 + 0,03 


3 


30 




SILI + PAFF 


0,03 + 0,05 


3 



1 ) = siehe Tabelle 1 

5) Anteil des Feinstaubs mit einer KorngroBe kleiner 10 um im Superabsorber-Pulver, 
angegeben in mg Feinstaub/kg telquel-Produkt ( = ppm) 



PatentansprUche 

1. Pulverfdrmrges wasserquellbares hydrophiles (Co-)Poiymer, dadurch gekennzeichnet. daB das Pulver 
zur Verringerung des Staubens einen Oder mehrere Hilfsstoffe aus der Reihe der Silicone enthalt 
und/oder einen oder mehrere andere Hilfsstoffe, letztere in einer Gesamtmenge von weniger als 1 
Gew.%, bezogen auf das Gewtcht des (Co-)Polymer-Pulvers, aus der Reihe der Fettalkohole, Fettalko- 
holester, Fettsauren, Fettsaureester, Fetts3ureamide, sulfatierten Fettsaureamide und -ester, Sulfobern- 



9 



EP 0 679 678 A2 



steinsaureester. Polyole, Polyether, Polyglykole, Polyglykolether, aliphatlschen Kohlenwasserstoffe und 
Paraffinole enthalt, wobei der Dampfdruck der einzelnen Hilfsstoffe bei 20 'C hochstens 0,1 mbar 
betragt und Ihr Schmelzpunkt maximal bei lOO^C liegt. 

2. (Co-)Polymer-Pulver gemafi Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet. daB es sich urn ein anionisches (Co- 
)Polymer.auf Basis (Meth-)Acrylsaure, in teilneutralisierter Form als Alkalisalz vorliegend. handelt. 

a (Co-)Polymer-Pulver gemafi Anspruch 1 und/oder 2. dadurch gekennzeichnet, daB es sich urn ein 
aufgepfropftes anionisches (Co-)Polymer auf Basis (Meth-)Acrylsaure. in teilneutralisierter Form als 
Alkalisalz vorliegend, handelt. 

4. (Co-)Polymer-Pulver gemaS einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB 
ein Oder mehrere Hilfsstoffe aus der Reihe der Polysiloxane enthalten sind, bevorzugt Poiydimethylsilo- 
xane, besonders bevorzugt Polydimethylsiloxane mit linearem Aufbau, ganz besonders bevorzugt die 
allgemein als SiliconQle bezeichneten flUssigen Vertreter, daruber hinaus bevorzugt solche mit einer 
Viskositat bei 25 ' C von 50 bis 350 cSt, speziell solche mit einer Viskositat von 80 bis 120 cSt. 

5. (Co-)Polymer-Pulver gemafi einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, daB 
ein Oder mehrere Hilfsstoffe aus der Reihe der Poiyalkylenglykole und der Polyalkylenglykolether 
enthalten sind, bevorzugt aus der Reihe der Polyethylenglykole, Polypropylenglykole. Ethylen- 
oxid/Propylenoxid-Blockpolymerisate und der Polyethylenglykol- und Polypropylenglykol-mono- und 
-di-(Ci -C*)alkylether. 

6. (Co-)Poiymer-Pulver gemSB einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB 
es zur Verringerung des Staubens einen oder mehrere Hilfsstoffe aus der Reihe der Silicone in einer 
Gesamtmenge von 0.005 bis 5,0 Gew.%, bevorzugt 0,01 bis 5,0 Gew.%. besonders bevorzugt 0.01 bis 
1,0 Gew.%, bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers, und/oder einen oder mehrere andere 
Hilfsstoffe, letztere in einer Gesamtmenge von 0.01 bis 0,95 Gew.%, bevorzugt 0,05 bis 0,7 Gew.%, 
besonders bevorzugt 0.05 bis 0,5 Gew.%. bezogen auf das Gewicht des (Co-)Polymer-Pulvers, enthStt. 

7. Verfahren zur Herstellung eines pulverformigen wasserquellbaren hydrophilen (Co-)Polymers mit verrin- 
gertem Stauben gemaS einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das 
(Co-)Polymer mit dem oder den Hilfsstoffen in flOssiger Form oder mit einer flussigen Losung oder 
Dispersion des oder der Hilfsstoffe beaufschlagt wird. 

8. Verfahren gemSB Anspruch 7. dadurch gekennzeichnet. dafi die Beaufschlagung des (Co-)Polymers mit 
dem Oder den Hilfsstoffen im Temperaturbereich von O'C bis 100°C, bevorzugt im Bereich von 10* C 
bis 80 • C, besonders bevorzugt im Bereich von 20 • C bis 40 * C stattfindet. 

9. Verwendung pulverformiger wasserquellbarer hydrophiler (Co-)Polymerer gemafi einem oder mehreren 
der AnsprOche 1 bis 6 zur Absorption von Wasser oder wSBrigen LSsungen. 

10. Verwendung gemaB Anspruch 9 zur Absorption von KorperflOssigkeiten, insbesondere Blut und Urin. 
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